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Prenn of solid free-flowing conipsn. for prodn. of body cleansing materials - comprises drying 
and grarl^raq s»rfac«»n. P a^ with abrasive materia, in fluidised bed gmng stabmty 

against bacterial attack, etc. 

WC^)(rt7922 A A solid, free-flowing compsn. is prepd. by drying and simultaneous granulation of aq. surfactant pastes together with abrasive bodies, in 
a fluidised bed. w„„i M «ino ^lnimertt e s for removing oil, esp. as a powder for washing the hands. 
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@ Feste, rieselfahige Zubereitungen 

(g) Es werden neue feste, rieselfahige Zubereitungen vorge- 
schlagen, die man erhalt, indem man waSrige Tensidpasten 
zusammen mit Reibkorpern in der Wirbelschicht trocknet 
und gleichzeitig granuliert Die Produkte eignen sich bei- 
spielsweise als Handwaschpulver und verleihen der Haut ein 
angenehmes Glattegefuhl. 
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Beschreibung 



Gebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft feste, rieselfahige Zubreitungen, die man durch Wirbelschichtgranulierung von wlBri- 
gen Tensidpasten in Gegenwart von Reibkdrpern erhalt, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwen- 
dung zur Herstellung von Korperreinigungsmitteln. 

Stand der Technik 

Zur Reinigung insbesondere von dlverschmutzten Kdrperteilen haben sich in der Vergangenheit Handwasch- 
pasten als sehr nutzlich erwiesen, die neben Tensiden, Abrassivstoffe und Ldsungsmittel enthalten. Ein Problem 
beim Einsatz dieser Pasten besteht jedoch darin, daB sie nur innerhalb eines vergleichsweise engen Temperatur- 
bereiches anwendbar sind und beispielsweise bei hdheren Temperaturen zur Phasentrennung neigen, wahrend 
si bei niedrigeren Temperaturen erstarren. AuBerdem zeigen sie wegen des vergleichsweise geringen Tensid- 
gehaltes eine erhebliche Tendenz zur Verkeimung. 

In der Vergangenheit hat man daher versucht, anstelle von Pasten oder Gelen feste, pulverformige Anbie- 
tungsformen zur Verfugung zu stellen, die zusammen mit Wasser auf die Hautoberflache aufgetragen werden. 
Hierbei tritt jedoch das Problem auf, daB sich die hautmilden Tenside, die fur derartige Formulierungen als 
tensidische Einsatzstoffe in Betracht kommen wie beispielsweise Sulfosuccinate, Fettalkoholethersulfate oder 
Alkylglucoside nicht ohne weiteres in wasserfreie Forraen uberfuhren lassen. Nach klassischen Verfahren 
getrocknete waBrige Pasten dieser Tenside verklumpen leicht und haben die Tendenz unter Aufnahme von 
Wasser wieder in pastose Formen flberzugehen. 

Die Aufgabe der Erfindung hat daher darin bestanden, neue feste, rieselfahige Zubereitungen mit einem 
Gehalt an Tensiden, insbesondere Sulfosuccinaten, Fettalkoholethersulfaten und/oder Alkylglucosiden einer- 
seits und Reibkdrpern andererseits zur VerfOgung zu stellen, die frei von den geschilderten Nachteilen sind und 
die sich fur die Herstellung besonders hautvertraglicher KSrperreinigungsmittel eignen. 

Beschreibung der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung sind feste, rieselfahige Zubereitungen, die man erhalt, indem man waBrige Tensid- 
pasten zusammen mit Reibkdrpern in der Wirbelschicht trocknet und gleichzeitig granuliert 

Oberraschenderweise wurde gefunden, daB die gemeinsame Trocknung von wdBrigen Tensidpasten und 
Reibkdrpern in der Wirbelschicht zu Granulaten mit einem schalenformigen Aufbau fiihrt, die den "WirkstofT — 
also das Tensid — nicht schlagartig, sondern dosiert freisetzea Hierdurch wird der bei tiblichen Produkten 
bekannte Effekt, daB nach langerem Einwirken der Paste nur noch der Reibkorper auf der Hautoberflache 
verbleibt, zuveriassig vermieden. Da die Wirbelschichtgranulierung zu einer zusatzlichen Verrundung der 
Reibkdrper fQhrt, wird bei Anwendung der erfindungsgem^Ben Zubereitungen ein verbessertes Glattegeftihl 
erreicht 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung fester, rieself ahiger Zubereitun- 
gen, bei dem man waBrige Tensidpasten zusammen mit Reibkdrpern in der Wirbelschicht trocknet und gleich- 
zeitig granuliert 

Tensidpasten 

Grundsatzlich kann das erfindungsgemaBe Verfahren auf praktisch alle waBrigen Tensidsysterae angewendet 
werden. Bevorzugt sind jedoch waBrige Pasten derjenigen Systeme, die sich auf anderem Wege nicht oder nur 
mit hohem technischen Aufwand in eine feste, rieselfahige Form bringen lassen und zudem gute anwendungs- 
technische Eigenschaften aufweisen. Aus diesem Grunde sind waBrige Pasten von Fettalkoholsulfaten, Fettalko- 
holethersulfaten, Sulfosuccinaten, Fettalkoholpolyglycolethera, Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykosiden, Fett- 
saure-N-alkylpolyhydroxyalkylamiden und/oder Betainen bevorzugt Die Pasten kdnnen dabei einen Feststoff- 
gehalt von 25 bis 70 und vorzugsweise 40 bis 60 Gew.-% aufweisen. 

Fettalkoholsulfate 

Unter Fettalkoholsulfaten sind die Sulfatierungsprodukte primSrer Alkohole zu verstehen, die der Formel (I) 
folgen, 

^O-SOjX (I) 

in der R l fQr einen linearen oder verzweigten, aliphatischen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22, vorzugs- 
weise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und X fflr ein Alkyl- und/oder Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium, 
Alkanolamm nium oder Glucamm niumsteht 

Typische Beispiele fflr Fettalkoholsulfate, di Sinne der Erfindung Anwendung finden kdnnen, sind die Sulfa- 
tierungsprodukte von Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Laurylalkohol, Myri- 
stylalk h I Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalk hoi Oleylalkohol, Elaidylalkoh 1, Pe- 
troselinylalkohol, Arachylalkohol, Gad leylalkohol, Behenylalk h 1 und Erucylalkohol sowie deren technischen 
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Gemischen, die durch Hochdruckhydrierung technischer Methylesterfraktionen oder Aldehyden aus der Roe- 
len'schen Oxosynthese erhalten werden. Die Sulfatierungsprodukte konnen vorzugsweise in Form ihrer Alkali- 
salze, und insbesondere ihrer Natriumsalze eingesetzt werden. Besonders bev rzugt sind Alkylsulfate auf Basis 
von Ci6/i8-Talgfettalkoholen bzw. pflanzlicher Fettalkohole vergleichbarer C-Kettenverteilung in Form ihrer 
Natriumsalze. $ 

Fettalkoholethersulfate 

Fettalkoholethersulfate ("Ethersulfate*) stellen bekannte anionische Tenside dar, die groBtechnisch durch 
SOr oder CSA-Sulfatierung von Fettalkoholpolyglycolethern und nachfolgende Neutralisation hergestellt wer- io 
den. Im Sinne der Erfindung kommen Ethersulfate in Betracht, die der Formel (II) folgen, 

R^-^CHjOJmSOsX (II) 

in der R 1 fQr einen linearen oder verzweigten Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, n fflr 15 
Zahlen von 1 bis 10 und X fur ein Alkali- und/oder Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium, Alkanolammo- 
niura oder Glucammonium steht 

Typische Beispiele sind die Sulfate von Anlagerungsprodukten von durchschnittlich 1 bis 10 und insbesondere 
2 bis 5 Mol Ethylenoxid an Capronalkohol, Caprylalkohol, 2-Ethylhexylalkohoi, Caprinalkohol, Laurylalkohol, 
IsotridecylalkohoL Myristylalkohol, Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylal- 20 
kohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol, Behenylalkohol und Erucylalkohol 
sowie deren technische Mischungen, in Form ihrer Natrium- und/oder Magnesiumsalze. Die Ethersulfate kdn- 
nen dabei sowohl eine konventionelle als auch eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. Besonders 
bevorzugt ist der Einsatz von Ethersulfaten auf Basis von Addukten von im Mittel 2 bis 3 Mol Ethylenoxid an 
technische C12/14- bzw. Ci&/i8-Kokosfettalkoholfraktionen in Form ihrer Natrium- und/oder Magnesiumsalze. 25 

Sulfosuccinate 

Sulfosuccinate, die auch als Sulfobernsteinsaureester bezeichnet werden, stellen bekannte anionische Tenside 
dar, die nach den einschlagigen Methoden der praparativen organischen Chemie erhalten werden konnea Sie 30 
folgen der Formel (III), 

SO3X 
I 

R 3 (OCH2CE2 ) xOOC-CH-CH2 -COO ( CH 2 CH 2 0 ) y R4 ( HI ) 

in der R 3 fQr einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 4 fur R 3 oder X, x und y 40 
unabhangig voneinander fUr 0 oder Zahlen von 1 bis 10 und X fur ein Alkali- oder Erdalkalimetall, Ammonium, 
Alkylammonium, Alkanolammonium oder Glucammonium steht 

Zu ihrer Herstellung geht man Ublicherweise von Maleinsaure, vorzugsweise aber Maleinsaureanhydrid aus, 
die im ersten Schritt mit gegebenenfaUs ethoxylierten primaren AJkohoIen verestert werden. An dieser Stelle 
kann durch Variation von Alkoholmenge und Temperatur das Mono-/Diester- Verhiltnis eingestellt werden. Im 45 
zweiten Schritt erfolgt die Anlagemng von Bisulfit, die Oblicherweise im Losungsmittel Methanol durchgefOhrt 
wird. Neuere Obersichten zu Herstellung und Verwendung von Sulfosuccinaten sind beispielsweise von TScho- 
enberg in Cosia.ToiL 104, 105 (1989), Jj\.Milne in RSocChem. (IndAppLSurf.II) 77, 77 (1990) sowie W.Hreczuch 
et aL in JAM.OiLChemuSoa 70, 707 (1993) erschienen. 

Typische Beispiele sind Sulfobernsteinsauremono- und/oder -diester in Form ihrer Natriumsalze, die sich von 50 
Fettalkoholen mit 8 bis 18, vorzugsweise 8 bis 10 bzw. 12 bis 14 Kohlenstoffatomen ableiten; die Fettalkohole 
kdnnen dabei mit durchschnittlich 1 bis 10 und vorzugsweise 1 bis 5 Mol Ethylenoxid verethert sein und dabei 
sowohl eine konventionelle als auch vorzugsweise eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. Exempla- 
risch genannt seien Di-n-octylsulfosuccinat und MonolauryI-3EO-suIfosuccinat in Form ihrer Natriumsalze. 

55 

Fettalkoholpolyglycolether 

Fettalkoholpolyglycolether stellen bekannte nichtionische Tenside dar, die groBtechnisch durch Alkoxylie- 
rung von Fettalkoholen in Gegenwart von sauren, vorzugsweise jedoch alkalischen Katalysatoren hergestellt 
werdea Dabei kann es sich bei den Polyglycolethern um Ethylenoxid (EO)-, Propylenoxid (PO)- oder EO/PO- 60 
Addukte — letztere mit Random- oder Blockverteilung — handeln. Im Sinne der Erfindung kommen Fettalko- 
holpolyglycolether der Formel (IV) in Betracht, 

R 5 0-(CH 2 CH 2 0)zH (IV) 

65 

in der R 5 fur einen linearen oder verzweigten Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und z 
fur Zahlen von 1 bis 10 steht 
Typische Beispiele sind Anlagerungsprodukte v n durchschnittlich 1 bis 10 und insbes ndere 3 bis 7 M 1 
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Ethylenoxid an Capronalkohol, Caprylalkohol 2-Ethylhexylalkohol, Caprinalk hoi, Laurylalk hoi, Is tridecylal- 
kohol, Myristylalk hoi Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Is stearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidy- 
lalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol Gadoleylalkohol, Behenylalkohol und Erucylalkohol sowie deren 
technische Mischungen, in Form ihrer Natrium- und/oder Magnesiumsalze. Die Polyglyc lether kdnnen dabei 
sowohl eine konventionelle als auch eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. Besonders bevorzugt ist 
der Einsatz von Addukten von durchschnittlich 3 bis 7 Mol Ethylenoxid an technische Kokosfettalk h I- bzw. 
Oleylalkoh lfraktionen. 

Alkyl- und/oder Alkenyloligoglucoside 

Alkyl- und Alkenyloligoglykoside stellen bekannte Stoffe dar, die nach den einschlagigen Verfahren der 
praparativen organischen Chemie erhalten werden kdnnen und der Formel (V) folgen, 

R^-tGJ, (V) 

in der R 6 fur einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 4 bis 22 Kohlenstoffatomen, G fur einen Zuckerrest mit 5 
oder 6 Kohlenstoffatomen und p fur eine Zahl von I bis 10 steht Die Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside 
kdnnen sich von Aldosen bzw. Ketosen mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise der Glucose ableiten. Die 
bevorzugten Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside sind somit Alkyl- und/oder Alkenyloligoglucoside. 

Die Indexzahl p in der allgemeinen Formel (V) gibt den Oligomerisierungsgrad (DP-Grad), d. h. die Verteilung 
von Mono- und Oligoglykosiden an und steht fur eine Zahl zwischen 1 und 10. W&hrend p in einer gegebenen 
Verbindung stets ganzzahlig sein muB und hier vor allem die Werte p » 1 bis 6 annehmen kann, ist der Wert p 
fur ein bestimrates Alkyloligoglykosid eine analytisch ermittelte rechnerische GrdBe, die meistens eine gebro- 
chene Zahl darstellt Vorzugsweise werden Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside mit einem mittleren Oligo- 
merisierungsgrad p von 1,1 bis 3,0 eingesetzt A us anwendungstechnischer Sicht sind solche Alkyl- und/oder 
Alkenyloligoglykoside bevorzugt, deren Oligomerisierungsgrad kleiner als 1,7 ist und insbesondere zwischen 1,2 
und 1,4 liegt 

Der Alkyl- bzw. Alkenylrest R 6 kann sich von primaren Alkoholen mit 4 bis 11, vorzugsweise 8 bis 10 
Kohlenstoffatomen ableiten. Typische Beispiele sind Butanol, Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinalkohol und 
Undecylalkohol sowie deren technische Mischungen, wie sie beispielsweise bei der Hydrierung von technischen 
F ttsauremethylestern oder im Verlauf der Hydrierung von Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese 
anfallen. Bevorzugt sind Alkyloligoglucoside der Kettenlange Q— do (DP = 1 bis 3), die als Vorlauf bei der 
destillativen Auftrennung von technischem Q— Cis-Kokosfettalkohol anfallen und mit einem Anteil von weni- 
ger als 6 Gew.-% Ci2-Alkohol verunreinigt sein kdnnen sowie Alkyloligoglucoside auf Basis technischer Cam-O- 
x alkohole(DP = Ibis 3). 

Der Alkyl- bzw. Alkenylrest R 6 kann sich ferner auch von primaren Alkoholen mit 12 bis 22, vorzugsweise 12 
bis 14 Kohlenstoffatomen ableiten. Typische Beispiele sind Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetylalkohol, Palmo- 
leylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol 
Gadoleylalkohol, Behenylalkohol, Erucylalkohol, sowie deren technische Gemische, die wie oben beschrieben 
erhalten werden kdnnen. Bevorzugt sind Alkyloligoglucoside auf Basis von geh&rtetem Ci2/u-Kokosalkohol mit 
einem DP von 1 bis 3. 



Fettsaure-N-alkylpolyhydroxyalkylamide 

Fetts&ure-N-alkylpolyhydroxyalkylamtde stellen ebenfalls bekannte nichtionische Tenside dar und folgen der 
Formel (VI), 



R8 
I 

R 7 CO-N-[Z] (VI) 



in der R 7 CO fur einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 8 fur Wasserstoff, einen Alkyl- 
oder Hydroxyalkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fur einen linearen oder verzweigten Polyhydroxy- 
alkylrest mit 3 bis 12 Kohlenstoffatomen und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht 

Bei den FettsSure-N-alkylpolyhydroxyalkylamiden handelt es sich urn bekannte Stoffe, die Qblicherweise 
durch reduktive Aminierung eines reduzierenden Zuckers mit Ammoniak, einem Alkylamin oder einem Alkano- 
lamin und nachfolgende Acylierung mit einer Fettsfture, einem Fettsaurealkylester oder einem Fettsiurechlorid 
erhalten werden kdnnen. Hinsichtlich der Verfahren zu ihrer Herstellung sei auf die US-Patentschriften 
US 1985424, US 2016962 und US 2703798 sowie die Internationale Patentanmeldung wo 92/06984 verwiesen. 
Eine Obersicht zu diesem Thema von RKelkenberg findet sich in Tens. Surf.DeL 25, 8 (1988). 

V rzugsweise leiten sich die Fettsaure-N-alkylpolyhydroxyalkylamide von reduzierenden Zuckern mit 5 oder 
6 Kohlenst ffatomen, insbesondere von der Glucose ab. Die bev rzugten Fettsaure-N-alkylpolyhydroxyalkyla- 
mide stellen daher Fettsfiure-N-alkylglucaaide dar, wie sie durch die Formel (VII) wiedergegeben werden: 
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r8 OH OH OH 
I i II 

R 7 CO-N-CH2-CH-CH-CH-CH-CH20H (VII) 5 

! 

OH 

10 

Vorzugsweise werden als Fettsaure-N-alkylpolyhydroxyalkylamide Glucamide der Formel (VII) eingesetzt, in 
der R 8 fur Wasserstoff oder eine Amingruppe steht und R 7 CO fur den Acylrest der Caprons&ure, Caprylsaure, 
Caprinsaure, Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Isostearinsaure, Olsaure, 
Elaidinsaure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Arachinsaure, Gadoleinsaure, Behensaure oder Eruca- is 
saure bzw. derer technischer Mischungen steht Besonders bevorzugt sind Fettslure-N-alkylglucamide der 
Formel (VII), die durch reduktive Aminierung von Glucose mit Methylamin und anschlieBende Acylierung mit 
Laurinsaure oder Ci2/i4-Kokosfettsaure bzw. einem entsprechenden Derivat erhalten werden. Weiterhin kon- 
nen sich die Polyhydroxyaikylamide auch von Maltose und Palatinose ableiten. 

20 

Betaine 



Betaine stellen bekannte Tenside dar, die Qberwiegend durch Carboxyalkylierung, vorzugsweise Carboxyme- 
thylierung von aminischen Verbindungen hergestellt werden. Vorzugsweise werden die Ausgangsstoffe mit 
Halogencarbonsauren oder deren Salzen, insbesondere mit Natriurachloracetat kondensiert, wobei pro Mol 25 
Betain ein Mol Salz gebildet wird. Ferner ist auch die Anlagerung von ungesittigten Carbonsauren wie beispiel- 
weise Acrylsaure mdglich. Zur Nomenklatur und insbesondere zur Unterscheidung zwischen Betainen und 
"echten" Amphotensiden sei auf den Beitrag von U.Ploog in Seifen-Ole-Fette-Wachse, 198, 373 (1982) verwiesen. 
Weitere Obersichten zu diesem Thema finden sich beispielsweise von A.O'Lennick et al. in KAPPI, Nov. 70 
(1986), S.Holzman et aL in TensJDet 23, 309 (1986), R.Bibo et al in Soap CosnxChentSpec Apr. 46 (1990) und 30 
REllis et aL in Euro Cosm l r 14 (1994). 

Beispiele fur geeignete Betaine stellen die Carboxyalkylierungsprodukte von sekundaren und insbesondere 
tertiaren Aminen dar, die der Formel (VIII) folgen, 



35 

I 

R 9 -N-(CH 2 )bCOOY (VIII) 40 

I 

45 

in der R 9 fur Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 10 fOr Wasserstoff oder Alkylreste 
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, R n fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, b fOr Zahlen von 1 bis 6 und Y 
fur ein Alkali- und/oder Erdalkaiimetall oder Ammonium steht 

Typische Beispiele sind sind die Carboxymethylierungsprodukte von Hexylmethylamin, Hexyidimethylamin, 
Octyldimethylamin, Decyldimethylamin, Dodecylmethylamin, Dodecyldimethylamin, Dodecylethylmethylamin, 50 
C12/H Kokosalkyldimethylamin, Myristyldimethylamin, Cetyldimethylamin, Stearyldimethylamin, Stearylethyl- 
methylamin, Oleyldimethylamin, Ci6/ig-Talgalkyldimethylamin sowie deren technische Gemische. 

Weiterhin kommen auch Carboxyalkylierungsprodukte von Amidoaminen in Betracht, die der Formel (IX) 
folgen, 

55 

RlO 
I 

R 12 CO-NH- ( CH 2 ) a~N- ( CH2 ) n COOX (IX) 
I 

R 11 



in der R 12 CO fflr einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffat men und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindun- 
gen, a fur Zahlen von 1 bis 3 steht und R 10 , R ll ,b und Y die oben angegebenen Bedeutungen haben. 
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Typische Beispiele sind Umsetzungsprodukte von Fettsauren mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, namenthch 
Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Steannsau- 
re f lsostearinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaeosteannsaure, Arachin- 
saure, Gadoleinsaure, Behensaure und Erucasaure sowie deren technische Gemische, mit N,N-Dimethyl-Amino- 
ethylamin, N,N-Dimethylaminopropylamin, N.N-Diethylaminoethylamin und N,N-Diethylammopropylamm, die 
mit Natriumchloracetat kondensiert werden. Bev rzugt ist der Einsatz eines Kondensationsproduktes von 
C8/i8-K.okosfettsaure-N t N-dimethylaminopropylamidmit Natriumchloracetat 

Weiterhin kommen als geeignete Ausgangsstof fe fur die im Sinne der Erfmdung einzusetzenden Betaine auch 
Imidazoline in Betracht, die der Formel (X) folgen, 
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(CH 2 )cRl4 

in der R 13 fur einen Alkylrest mit 5 bis 21 Kohlenstoffatomen, R u fur eine Hydroxylgruppe, einen OCOR 13 - oder 
NHCOR l3 -Rest und c fur 2 oder 3 steht Auch bei diesen Substanzen handelt es sich um bekannte Stoffe, die 
beispielsweise durch cyclisierende Kondensation von 1 oder 2 Mol Fettsaure mit mehrwertigen Aininen wie 
beispielsweise Aminoethylethanolamin (AEEA) oder Diethylentriamin erhalten werden kdnnen. Die entspre- 
chenden Carboxyalkylierungsprodukte stellen Gemische unterschiedlicher off enkettiger Betame dar. 

Typische Beispiele sind Kondensationsprodukte der oben genannten Fettsauren mit AEEA, vorzugsweise 
Imidazoline auf Basis von Laurinsaure oder wiederum Ci2/M-Kokosfettsaure, die anschlieBend mit Natnum- 
chloracetat betainisiert werden. 

Reibkorper 

Als geeignete Reiberkdrper kommen beispielsweise Holzroehl, geriebener Bimstein, NuBschalen- ^und/oder 
Pflanzenfasermahlgut in Betracht Typische Beispiele sind gemahlene Holzfaserstoffe (UgnoceU® BK 40/90, 
Uchte Maschenweite 150 jim max. 95%), WalnuBschalengranulat (UNG 300, Rettenmaier & Co. Ellwangeitf 
FRG Partikelbereich 170 bis 230 urn) oder geschrotete Rfickstande aus der Maisgewmnung. Es kdnnen auch 
gemahlene Kunststoffe eingesetzt werden, sofern diese unter den Bedingungen der Wirbelschicht mcht schmel- 
z il Die Tenside - bezogen auf Feststof fgehalt - und die Reibkorper kdnnen im Gewichtsverhaltms 60 : 40 bis 
5:95,vorzugsweise50:50bisl0:90eingesetztwerden. 

Insbesondere bei Einsatz grdBerer Mengen Reibk6rper kdnnen diese durch die Zugabe von anorgamschen 
und oder organischen Salzen als Co-Tragern partieU substituiert werden. Hierfur kommen Salze wie beispiels- 
weise Alkali- und/oder Erdalkalisulfate, -Chloride, -Hydrogencarbonate, neutrale Silicate sowie Citrate in Be- 
tracht, solange die unter ihrer Mitverwendung hergestellten Zubereitungen auf der Haut einen pH-Wert im 
Bereich von 6 bis 9, vorzugsweise 7 bis 8 aufweisen. 

Zusatzstoffe 

Die erfindungsgemaBen Zubereitungen kdnnen als Zusatzstoffe beispielsweise Emulgatoren und/oder 
Schaumbooster enthalten. Typische Beispiele fur geeignete O/W- bzw. W/O-Emulgatoren sind gehartetes und 
ethoxyliertes Ricinusdl, Polyglycerinf ettsaureester oder Polyglycerinpolyricinoleate. Als ; &haumtooster eignen 
sich z. B. Fettsaurealkanolaroide. Sofern die Zusatzstoffe unter den Bedingungen der Wrbelschicht thermisch 
stabil sind, kdnnen sie dem Gut bereits vor der Granulierung/Trocknung zugegeben werden. Falls dies mcht der 
Fall ist, wie beispielsweise bei Farb- und Duftstoffen, kdnnen sie auch nachtraglich (z. B. durch VersprOhen) auf 
das Gut gebracht werden. Der Anteil der Zusatzstoffe kann 1 bis 10, vorzugsweise 2 bis 5 Gew.-% - bezogen 
auf das resultierende Granulat - betragen. 

Wirbelschichtgranulierung 

Unter der Wirbelschicht- oder SKET-Granulierung versteht der Fachmann ein kontinuierliches oder diskonti- 
nuierliches Verf ahren, bei dem man waBrige Tensidpasten gleichzeitig trocknet und in stuckige Form bnngt per 
Granulation wird kontinuierlich ReibkTper zugefuhrt, auf den die waBnge Tenstdpaste aufgesprOht wird 
Bevorzugt eingesetzte Wirbelschicht-Apparate besitzen Bodenplatten mit Abmessungen von 0,4 bis 5 m. Vor- 
zugsweise wird die SltET-Granulierung bei Wirbelluftgeschwindigkeiten im Bereich v n t bis 8 m/s durchge- 
fflhrt Der Austrag der Granulate aus der Wirbelschicht erfolgt vorzugsweise Ober eine GrdBenklassierung d r 
Granulate. Die Klassierung kann beispielsweise mittels einer Siebvorrichtung oder durch einen ntgegengefQhr. 
ten Luftstrom (Sichterluf t) erfolgen. der so reguliert wird, daB erst Teilchen ab einer bestimmten TeilchengrdBe 
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aus der Wirbelschicht entf ernt und kleinere Teilchen in der Wirbelschicht zuruckgehalten werden. 

Oblicherweise setzt sich die einstr8mende Luft aus der beheizten oder unbeheizten Sichterluft und der 
beheizten Bodenluft zusammen. Die 6 deniufttemperatur liegt dabei zwischen 80 und 180, vorzugsweise 90 und 
140°C, wobei es gerade im Hinblick auf die Mitverwendung von Zuckertensiden empfehlenswert ist, die 
Temperatur der Masse in der Wirbelschicht auf 70 bis 90° C zu begrenzen. Vorteiihafterweise wird weiterhin zu 
Beginn der SKET-Granulierung eine Startmasse, beispielsweise der Reibk6rper oder ein SKET-Granulat aus 
einem friiheren Versuchsansatz, vorgelegt. In der Wirbelschicht verdampft das Wasser aus den Tensidpasten, 
wobei angetrocknete bis getrocknete FCeime entstehen, die mit weiteren MengenTensid umhfillt, granuliert und 
wiederum gleichzeitig getrocknet werden. 
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Gewerbliche Anwendbarkeit 



Die festen Zubereitungen weisen einen Wassergehalt von unter 5 und vorzugsweise unter 1 Gew.-% auf, sind 
sehr gut rieselfahig und gegen Verkeimung stabilisiert Sie eignen sich zur Herstellung von K6rperreinigungs- 
raitteln wie insbesondere Handwaschpulvern. Sie k6nnen auch in losungsmittelhaltige Formulierungen eingear- is 
beitet werden und dann zur Herstellung von Handwaschpasten dienen. 

Die folgenden Beispiele sollen den Gegenstand der Erfindung naher erlautern, ohne ihn darauf einzuschran- 
ken. 

Beispiele 20 
I. Einsatzstoffe 
Al) Di-Natrium Laurethsulfosuccinat (Texapon® SB3) 

A2) Coco Betaine (Dehyton® AB 30) 25 
A3) Decyl Polyglucose (Plantaren® 2000) 
A4) KokosfettsIure-N-methylglucamid 

A5) Natrium Laurethsulfat(and) Magnesium LaurethsuIfatCTexapon® ASV) 
A6) Kokosalkoholsulfat-Natriumsalz (Sulfopon® KT 1 15 

A7) Kokosalkohol +3EO-Addukt (Dehydol • LT3) 30 
A8) Oleylalkohol + 7EO-Addukt (Eumulgin • WM7) 
Bl) WalnuBschalengranulat (UNG 300) 
B2) Natriumsulf at 

CI) Kokosfettsaurediethanolamid (Comperlan®) KD 

Die tensidischen Einsatzstoffe Al bis A8 sowie der Zusatzstoff CI sind Produkte der Henkel KGaA, DQssel- 
dorf/FRG. Die Stoffe Al bis A7 und CI wurden als waBrige Pasten mit einem Feststoffgehalt von 30 bis 
55 Gew.-% eingesetzt, die Stoffe A7 und A8 sind wasserfrei, jedoch flflssig. 

Der Reibk6rper Bl stellt ein Produkt der Firma J.Rettenmaier, Ellwangen/FRG dar. Die Rezepturen sind in 
Tabelle 1 zusammengefaBt (Angaben als Gew.-% bezogen auf Feststoff). 40 
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Tabelle 1 
Rezepturbeispiele 
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- 
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45 
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20 
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— 
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IL Herstellung der SICET-Granulate in der Wirbelschicht 

Zur Herstellung der Granulate wurde der Reibkdrper in der Granulationsanlage vorgelegt und das Tensid 
bzw. die Tensidpaste aufgesprttht Wahrend des Prozesses wurde lauf en Reibkdrper zudosiert, bis hinsichtlich 
der angestrebten Rezepturen Rl bis R9 ein stationarer Zustand erreicht wurde. 

Kenndaten des Verf ahrens 



Wirbelschicht, 




— Durchmesser 


400 mm 


— Flache 


0,13 m 2 


— Luftgeschwindigkeit 


3,8 m/s 


Temperatur, 




— Bodenluft 


132°C 


— Sichterluft 


20°C 


— Luftaustritt 


73°C 


— Schichtmasse 


82°C 


Luftstrom 


1300 mVh 


Luftbeladung 


HgH 2 0/kgLuft 


Durchsatz, 




— Tensid 


33,3 kg/h 


— Reibkdrper 


90kg/h 


— Startmasse (Reibkdrper) 


20 kg 



55 Es wurden in alien Fallen staubfreie, rieself ahige Granulate erhalten. Die Siebanalyse fur das Produkt entspre- 
chend Rezepturbeispiel Rl lautet: 

> 1,6 mm 9,7 Gew.-% 

w 0,8 mm 453 Gew.-% 

0,6 mm 22,1 Gew.-% 

0,4 mm lT^Gew.-^o 

0,2 mm 4,6 Gew.-% 

< 0,1 mm 03 Gew.-% 

65 
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Patentanspruche 

1. Feste, rieselfahige Zubereitung, dadurch erhaltlich, daB man waBrige Tensidpasten zusammen mit Reib- 
kdrpern in der Wirbelschicht trocknet und gleichzeitig granuliert 

2. Verfahren zur Herstellung fester, rieselfahiger Zubereitungen, bei dem man wSBnge Tensidpasten 5 
zusammen mit Reibkorpern in der Wirbelschicht trocknet und gleichzeitig granuliert 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB man Tenside einsetzt, die ausgewahlt sind aus 
der Gruppe, die gebildet wird von Fettalkoholsulf aten, Fettalkoholethersulfaten, Suifosuccinaten, Fettalko- 
holpolygiycolethern, Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykosiden, Fettsaure-N-alkylpoIyhydroxyalkylamiden 
und/oder Betainen. . 10 

4. Verfahren nach den Anspriichen 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, daB man waBnge Tensidpasten mit 
einemFeststoffgehaltvon25bis70Gew.-%einsetzt 

5. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man Reibkorper einsetzt, die 
ausgewahlt sind aus der Gruppe, die gebildet wird von geriebenem Bimstein, Holzmehl, NuBschalen- 
und/oderPflanzenfasermahlgut ... t 15 

6. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man die Tenside - bezogen auf 
Feststoffgehalt — und die Reibkorper im Gewichtsverhaltnis 60 40 bis 5 : 95 einsetzt 

7. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man als Zusatzstoffe Emulgatoren 
und/oder Schaumbooster einsetzt m 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man die Zusatzstoffe tn Mengen von I bis 20 
1 0 Gew.-% — bezogen auf das resultierende Granulat — einsetzt 

9. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man die Temperatur der Masse in 
der Wirbelschicht auf 70 bis 90°C begrenzt 

10. Verwendung von festen, rieselfahigen Zubereitungen nach Anspruch 1 zur Herstellung von Korperreini- 
gungsmitteln. 25 
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